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PatentansprOche : 

yj ROckgeuinnung innerhalb eines AkrylsMureherstellungsverf ah- 
rens, uobei ein Akrylsaure enthaltendes Gas mit Uasser in Kon- 
takt gebracht uird und das Gas ein Reaktionsprodukt aus der 
katalytischen Dampf phasenoxydation einer Qlef invBrbindung der 
allgemeinen Formal 01^= CHX (uo X mindestens einc aus der aus 
CH 3 und CHO bestehenden Gruppe darstellt) mit einem MolekUl- 
sauerstoff enthaltenden Gas ist, uodurch die Akrylsaure in 
Form einer uassrigen LcJsung aufgefangen, von der uassrigen Lb- 
sung geschieden und dann gelautert uird, und uobei die Verbes- 
serung in einem Verf ahrensschritt besteht, bei dem die Boden- 
flUssigkeit einer Rektif ikationssMule einer Abbau VBrdampf ung 
unterzogen uird , souie in einem Schritt, bei dem der aus 1 - 
25 Geu, % Akrylsaure, 9 - 49 Geu. % Akrylsauredimer (mit einem 
Gesamtanteil AkrylsMure bzu* Akrylsauredimer von etua 10 - 50 
Geu» %) und 90 - 50 Geu* % sonstigen Stoffen zusammengesetzte 
Verdampf ungsrOckstand einer Extraction mit Uasser unterzogen 
uird, um Akrylsaure, ihr Dimer und Hydrochinon abzuscheiden, 

2# Ein Verfahren nach Anspruch 1, uobei die Abbauverdampf ung 
der Bodenf lussigkeit der Rektifikationssaule unter einem Druck 
von 20 - 500 mm US und bei einer Temperatur von 120 - 220°C 
durchgefUhrt uird# 

3, Ein Verfahren nach Anspruch 1, uobei das aus der Abbauver- 
dampfung der Bodenf lOssigkeit aus der RektifikationssMule ge- 
uonnene Destillat in einem Akrylsaureabscheideschritt in 0m- 
lauf gebracht uird* 

4# Ein Verfahren nach Anspruch 3, uobei der genannte AkrylsMu- 
reabscheideschritt in einem Essigsaure-Abscheideschritt besteht. 

5* Ein Uerfahren nach Anspruch 1, uobei der Uerdampf ungsrOck- 
stand einer Zersetzung unteruorfen und das Abbauprodukt zum 
Teil dem Abbauverdampfungsschritt der Bodenf lOssigkeit aus der 
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RektifikationssSule und zum anderen Tail einem Extraktions- 
schritt mit Uasser zugefuhrt uird. 

6* Ein Verfahren nach Anspruch 5, uobei der Abbau des Uerdamp- 
fungsrUckstands bei 120°- 22D°C ablauft. 

7. Ein Verfahren nach Anspruch 5, wobei der Abbau des Verdamp- 
fungsrUckstands bei 150° - 22D°C ablMuft. 

6* Ein Verfahren nach Anspruch 1, uobei als uassrige Losung 
durch Uasserextraktion rUckgeuonnene Akrylsaure, Akrylsa"ure~ 
dimer und Hydrochinon einem Akrylsaure-Auf f angschritt zugelei- 
tet uerden 0 

9. Ein Verfahren nach Anspruch 1, uobei als uassrige LBsung 
durch Uasserextraktion rUckgeuonnene AkrylsMure, Akrylsaure- 
dimer und Hydrochinon einem LBsungsmittelextraktionsschritt 
zugeleitet uerden. 

10* Ein Verfahren nach Anspruch 1, uobei die Uasserextraktion 
bei einer Temperatur von 5° - 9Q°C und bei einem VerhMltnis von 
Geuicht der vom Boden abgezogenen FlUssigkeit zu Uasser von 
1 : 1 - 10 durchgefUhrt uird # 

11. Ein Verfahren nach Anspruch 2, uobei die Uasserextraktion 
bei einer Temperatur von 20° - 60°C und bei einem VerhMltnis 
von Geuicht der vom Boden abgezogenen FlUssigkeit zu Uasser 
von 1:3-6 durchgefUhrt wird. 

12. Ein Verfahren nach Anspruch 1, uobei die Abbausubstanz des 
Verdamp fungsrUckstands einer uei teren Abbau verdamp fung unter- 
uorfen und der RUckstand nach dieser Zersetzung einem Uasser- 
extraktionsschritt zugefUhrt uird* 
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13» Ein Verfahren nach Anspruch 12, uobei die Abbauverdampf ung 
unter einem Druck won 20 - 500 mm US und bei einer Temperatur 
von 120° - 22o°C durchgefUhrt uird. 

14. Ein Verfahren nach Anspruch 12, uobei das durch die Abbau- 
verdampf ung geuonnene Destillat dem Akrylsaure~Abscheideschritt 
zugeleitet uird. 

15. Ein Verfahren nach Anspruch 12, uobei als uassrige Ltfsung 
durch die Uasserextraktion rUckgeuonnene Akrylsaure, Akryl- 
sauredimer und Hydrochinon dem Akrylsaure-Auf f angschritt zuge-< 
fuhrt uerden. 
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Diese Erfindung bezieht sich allgemein auf sin 1/erfahren zur 
RUckgeuinnung von AkrylsSure und besonders auf ein Verfahren 
zur RUckgeuinnung von AkrylaSure aus einem AkrylsSuredimer bzu. 
-trimer, das bei der HerstBllung von AkrylsSure anfMllt, unter 
gleichzeitiger RUckgeuinnung von Hydrochinon, das bei der Her- 
stellung als Polymerisations-Inhibitor veruendet uird 9 Spe~ 
zieller bezieht sich die Erfindung auf ein Verfahren zur gleich~ 
zeitigen RUckgeuinnung von Akrylsaure und Hydrochinon, uobei 
Akryls3ure~01igomere (die als Nebenprodukte bei der Herstellung 
von Akrylsaure durch katalytische Dampf phasenoxydation, d. h. 
durch Reaktion mit Propylen Oder Acrolein anfallen und sich in 
der Bodenf lUssigkeit einer abachlieGenden Rektif ikationssfiule 
fUr Akrylsaure konzentrieren) thermisch abgebaut uerden, urn sie 
uirksam als Akrylsaure gleichzeitig mit Hydrochinon zu geuinnen, 
das als Polymerisations-Inhibitor im LSuterungsschritt veruen- 
det uird und in der Bodenf lUssigkeit des Akrylsaure-Rektif ika- 
tors konzentriert ist* 



Bekanntlich umfaBt ein Verfahren zur Herstellung von Akrylsaure 
durch katalytische Dampf phasenoxydation von Propylen otfer Acro- 
lein mit einem Molekularsauerstof f enthaltenden Gas mehrere 
Schritte, nMmlich einen Dxydationsschritt, dann das Auffangen 
des Dxydationsprodukts nach Absorption mit Uasser als uassrige 
Ltisung, einen Schritt zur Abscheidung des Uassers aus der 
uMssrigen Losung, durch Extraktion der Akrylsaure mit Hilfe 
eines Extraktionslbsungsmittels uie Aethylazetat, Aethylakry- 
lat o* a., einen Schritt zur Abscheidung des Ltf sungsmittels, 
einen Schritt zur Abscheidung des Nebenprodukts EssigsSure 
souie einen Schritt zur AkrylsSureveredelung. 

Bekanntlich polymerisiert Akrylsaure so leicht, daG sie zur 
Bildung ihres Polymers in der Anlage tendiert, besondera in 
den DestillationssSulen, uodurch der Betrieb der Anlage oft 

behindert und die Ausbeute an Akrylsaure reduziert uird # Urn 

< 

dies zu vermeiden, uurde bisher zur Blockierung der Polymeri- 
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sation ueithin der Zusatz von Polymerisations-Inhibitoren in 
die Verfahrensschritte akzeptiert, vor allem aber in die Ab- 
sorptions- und Destillations-Saulen* Als typischer Polymeri- 
sations-Inhibitor ist Hydrochinon sehr bekannt, das gewBhnlich 
in Verbindung mit anderen* uirksamen Polymerisations-Inhibito- 
ren wie MolekUlsauerstof f , Phenolen {z. Bo Phenol, Kresol und 
tertiBres Butyl-Catechin) , Aminen (z, B. Diphenylamin, Pheno- 
thiazin und Methylenblau) , Chinonen (z # B # Hydrochinon-Mono- 
methyl8ster) oder anorganischen und organischen Salzen (z f B. 
Kupf er-Dimethyldithiocarbaminat, Kupf er-Diethyldithiocarbami- 
nat, Kupfer-Dibutyldithiocarbaminat und Kupf ersalyzilat) ver- 
uendet uurde 9 

AkrylsMure polymerisiert nicht nur leicht, sondern bildet auch 
leicht Oligomere, uie Dimere und Trimere* EinB solche Qligome- 
risation uird voruiegend auf das Auf einanderfolgen von Reakti- 
onen zurUckgef Uhrt# In den genannten Schritten failt vor allem 
ein Dimer an# 

AuBerdem uird die Bildung des AkrylsSuredimers durch Dimerisa- 
tion von AkrylsSure stark durch Temperatur und Verweildauer 
beeinfluBt und kann kaum vollstandig durch Zusatz der genann- 
ten Polymsrisations-Inhibitoren unterbunden warden* Die Bil- 
dung des Akrylsauredimers ist demnach Funktion von Temperatur 
und t/erwsildauer, und man glaubt daher, daB auch bei Tempera- 
tursenkung oder AbkUrzung der l/erweildauer uahrend des Ubli- 
chen AkrylsSure-Rektifikationsschrittes und vor allem im De- 
stillationsschritt unvermeidlich 1-5 Gew«^» AkrylsMuredimer 
entsteht* Dieses AkrylsMuredimer und die zugesetzten Polyme- 
risations-Inhibitoren uerden jeueils in den einzelnen Schrit- 
ten und am Boden der abschlieBenden Rektif ikationssMule auf 
das 10 - 50fache der anfMnglichen Konzentration gebracht. 

Das Ablassen der Bodenf lUssigkeit mit derart hohen Konzentra- 
tionen an AkrylsMuredimer und Polymerisations-Inhibitoren ist 
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unuirtschaftlich. Daher uurden mehrere Verfahren zur Ausnutzung 
der BodenflUssigkeit vorgeschlagen, i/or allero l/erfahren zum 
Abbau des AkrylsSuredimers in rUckgeuinnbare AkrylsMure. In der 
japanischen Patentverbf f entlichung |\ir 0 45-19281 uird z. B. ein 
Verfahren zur ZBrsetzung polymerer Stoffe offengelegt, die als 
Akrylsauremonomer durch USrmebehandlung eines BodenrUckstands 
in Gegenuart eines Katalysators, z. B. eines SekundSr-Amins, 
TertiSr-Amins oder TertiSr-Phosphins, rUckgeuonnen uerden. Fer- 
ner ist im US-Patent Nr. 3,086,046 ein Uerfahren offengelegt, 
nach dem AkrylsMure durch l/erdampfen des Bodensatzes einer De- 
stillationssMule in einem DUnnschicht-Uerdampfer und Durchlei- 
ten des erzeugten, Akrylsauredimer enthaltenden Dampfes durch 
ein beheiztes Rohr aus rostfreiem Stahl unter Abbau des Dimers 
rUckgeuonnen uird. Diese Uerfahren sind allerdings deshalb , 
nicht zufriedenstellend, ueil die HBchstmenge rUckgeuonnener 
Akrylsaure selbst im LabormaQstab nur 60 - 80 Geu.# betrMgt 
und praktisch noch niedriger sein uird, ueil sich eine groBe 
Mange stark viskosen Ruckstands bildet. 
• 

Ueiter uird in der japanischen Patentverbf f entlichung Nr 0 51- 
91,208 ein l/erfahren vorgeschlagen, uo die BodenflUssigkeit 
einer Rektif ikationssaule in einem Verdampfer auf 60 - 80 % 
verdampft und der im entstehenden Destillat enthaltene Poly- 
merisations-Inhibitor uieder in die LSu terungsstuf b eingesetzt 
uird. Das Verfahren geuinnt den Polymerisations-Inhibitor je~ 
doch nicht in genUgendem Umfang zurUck, und zuar deshalb nicht, 
ueil der aus dem Verdampfer austretende RUckstand nach uie vor 
nicht nur Hydrochinon, sondern auch erhebliche Nengen ueiterer 
Polymerisations-Inhibitoren souie AkrylsMure-Dimer oder -Triroer 
enthait und diese Bestandteile spMter abgelassen uerden mlisseno 

Demnach ist das Ziel dieser Erfindung, sin Uerfahren zur RUek- 
geuinnung von AkrylsSure aus AkrylsSure~01igomeren bereitzu- 
stellen, die sich bei der AkrylsSureherstellung gebildet haben. 
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Ueiteres Ziel der Erfindung ist die Berei tstellung eines Ver- 
fahrens zur RUckgeuinnung sowohl von AkrylsMure aus dem in der 
BodenflUssigkeit einer AkrylsMure-RektifikationssMule konzen- 
trierten AkrylsMuredimer, als auch von Hydrochinon# 

Diese Ziele kbnnen durch ein AkrylsMure-RUckgewinnungsverf ah- 
ren bei der Herstellung von AkrylsMure erreicht uerden, uo- 
nach ein AkrylsMure enthaltendes Gas mit Uasser in Kontakt ge- 
bracht uird. Das Gas ist Reaktionsprodukt aus der katalyti- 
schen Dampfphasenoxydation einer Olef inverbindung der allge- 
meinen formel CH 2 =CHX (uobei X mindestens eine aus der aus 
CH 3 und CHO bestehenden Gruppe darstellt) mit einem MolekUl- 
8auerstQff enthaltenden Gas, uodurch die AkrylsMure als 
uMssrige Lbsung aufgefangen, von der uassrigen Lbsung geschie- 
den und dann gelMutert uird* Der RLickgeuinnungsprozess be-* 
steht in einem Schritt, bei dem die BodenflUssigkeit einer 
Akrylsaur e-Rektif ikationssMule einer Abbauverdampf ung unter- 
uorfen uird, und aus einem Schritt, bei dem der aus 1 - 25 
Geu.# AkrylsMure, 9-49 Geu.# AkrylsMuredimer (mit einem Ge- 
samtanteil AkrylsMure bzu» AkrylsMuredimer von etua 10 - 50 
Geu#$) und aus 90 - 50 Geuw/£ der Ubrigen Stoffe zusammenge- 
setzte Uerdampf ungsrUckstand einer Extraktion mit Uasser unter- 
zogen uird, urn AkrylsMure, AkrylsMuredimer und Hydrochinon 
abzuscheident 

Das Verfahren nach der Erfindung ist auf alle Ublichen Akryl- 
sMure-Herstellungsverf ahren anuendbar* Die Ublichen Akryl- 
sMureherstellungsverf ahren bestehen aus folgenden Schritten; 
Kontakt eines AkrylsMure enthaltenden Gases mit Uasser, in 
Gegenuart von Hydrochinon als Polymerisations-Inhibitor, uo- 
bei das Gas Reaktionsprodukt aus der katalytischen Dampfpha- 
senoxydation einer Olef inverbindung (Formel Cl^CHX, uo X 
mindestens eine Gruppe aus der aus CHg und CHO bestehenden 
Gruppe, uie Propylen und Acrolein, darstellt) mit einem Mole- 
kUlsauerstoff enthaltenden Gas, etua Luft, ist, uodurch die 
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AkrylsSure als wfissrige LtJsung aufgefangen und von ihr geschie- 
den uird. Zur Abscheidung der Akrylsaure gehttrt geuBhnlich der 
Schritt der Uasserabscheidung aus der uSssrigen Ltisung durch 
Extraktion mit einem ExtraktionslBsungsmittel, etua Aethylaze- 
tat, Aethylakrylat o. a,, der Schritt der LBsungsmittelab- 
scheidung, der Schritt der Abscheidung des Nebenprodukts Es- 
sigsMure aus dem System souie der Schritt der Akrylsaurever- 
edelung. In bestimmten FMllen kann der Extraktions- und der 
Separationsschritt des Lbsungsmittels entfallen, je nach den 
im Auf f angschritt fUr AkrylsMure vorliegenden Auf f angbedin~ 
gungen© In diesem Fall uird zur Abscheidung der Akrylsaure 
lediglich die AkrylsMurelauterung angeuendet (nach einem De- 
stinations- bzu# azeotropen Dastillationsverf ahren mit der 
erforderlichen Anzahl Destillationssaulen) 0 

Das AkrylsSuredimer bildet sich sogar uMhrend des Schritts der 
Geuinnung der durch Oxydation entstandenen Akrylsaure als 
uassrige LBsung, und es uird in der nachfolgenden Extraktion 
zusammen mit der AkrylsMure extrahiert« Hierbei nimmt die 
Dimer-Menge uabxend der gesamten Destination zu» Das Dimer 
uird einer abschlieBenden Rek tif ikationssaule zugefUhrt und 
sammelt sich dann an ihrem Boden 0 Die Bodenf lUssigkeit der 
Akrylsaure-RektifikationssMule enthSlt demnach AkrylsMure, 
Akrylsauredimer, Polymerisations-Inhibitor und ueitere, hoch- 
siedende Stoffe* Die Zusammensetzung der Bodenf lUssigkeit 
kann je nach den Betriebsbedingungen der einzelnen Schritte 
sehr unterschiedlich sein; allgemein handelt es sich jedoch 
urn 20 - 65 Geu.# AkrylsMuredimer, 5-15 Gsu.# eines Polyme- 
risations-Inhibitors, etua Hydrochinon, und unter 20 Geu.^ 
hochsiedender Substanzen* 

Nach dem Verfahren der Erfindung uird die Bodenf lUssigkeit zu- 
n§chst einer Verdampfung unteruorfen, und zuar so, daQ nicht 
nur das in der FlUssigkeit enthaltene AkrylsMuredimer zu 
AkrylsMure abgebaut uird, die dann zusammen mit der ursprUng- 
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lich in der Bodenf lUssigkeit vorhandenen AkrylsMure verdampfen 
und als Destillat rUckgeuonnen uerden kann, sondern auch ein 
Tail des AkrylsMuredimBrs abdestilliert uird. Uberraschend 
uurde f estgestellt, daQ dieses Dimer als StrBmungsmi ttel uirkt 
und die gleichzeitige RUckgeuinnung des Hydrochinons ermbg- 
licht, das als Polymerisations-Inhibitor veruendet uird und 
in groflen Nengen konzentriert vorhanden ist» Der RUckstand 
des Verdampf ungsschritts uird dann einer Extraktion der Akryl- 
sSure, des Akrylsauredimers und des Hydrochinons mit Uasser 
unteruorf en, uahrend die hochsiedenden Stoffe, etua Polymere, 
auBerhalb des Systems als Altbl abgeschieden uerden. In diesem 
Fall muB der dem Extraktionsschritt mit Uasser zugefUhrte 
RUckstand sich aus 1 - 25 Geuu# AkrylsMure, 9 - 49 Geu 0 # Akryl- 
saursdimer (mit einem Gesamtanteil AkrylsMure bzu* Akrylsaure- 
dimer von etua 10 - 50 Geu«>$) und aus 90 - 50 Geu.# sonstiger 
Stoffe, etua aus hochsiedenden Substanzen und Hydrochinon, 
zusammensetzen« Liegt die Zusammensetzung Qber dem oberen 
Grenzuert, kQnnen die hochsiedenden Substanzen nicht als 01- 
schicht abgeschieden uerden, sondern sind im Uasser suspen- 
diert, uas die Abscheidung und RUckgeuinnung der AkrylsSure, 
ihres Dimers und von Hydrochinon erschuert. Uird der Verdamp- 

fungsrUckstand dem Extraktionsschritt mit Uasser im unver- 
anderten Zustand zugefUhrt, muB der RUckstand auf seine gefor- 
derte Zusammensetzung hin geprUft uerden. Ebenso muB der Uer- 
dampf ungsrUckstand nach der Ueiterbehandlung gemMB folgender 
Beschreibung, uenn er dem Uasserextraktionsschritt zugefUhrt 
uird, auf die vorgenannte Zusammensetzung hin UberprUft uerden* 

AkrylsMure, Akrylsauredimer und Hydrochinon, die als Destillat 
im genannten Verdampfungsschritt aufgefangen uurden, ktinnen 
einem Schritt zur Abscheidung der Akrylsaure aus der uMssri- 
gen Lcisung zugefUhrt uerden, uonach das abgeschiedene Hydro- 
chinon als Polymerisations-Inhibitor uieder eingesetzt uerden 
kann und die AkrylsMure zur Verbesserung der entsprechenden 
RUckgeuinnung beitrMgt. Der Abscheidungsschritt, in dem das 
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genannte Destillat in Umlauf gebracht uerden sail, kann Bin 
beliebiger Lbsungsmittelextraktionsschritt sein, etua ein 
AkrylsSurelauterungsschritt o. a., Der Schritt zur Essigsaure- 
abscheidung uird bevorzugt, 

Der Verdampf ungsrUcks tand kann, uenn ntitig , einer Zersetzung 
unteruorfen uerden und dann im Verdampf ungsschritt umlaufent 
Durch das Umlaufen sammeln sich hochsiedende Substanzen im 
System, so daQ ein Tail des Zerf allsprodukts her ausgenommen 
und dem Uasserextraktionsschri tt zugefUhrt uird. Alternativ 
kann ein Teil des Zerf allsprodukts auch einer ueiteren Verdamp- 
fung unteruorfen uerden, um Akryls&ure, AkrylsMuredimer und 
Hydrochinon als Destillat zu geuinnen, das dann im AkrylsSure- 
Abscheidungsschritt, z. B« in einem AkrylsMure-LMuterungs- 
schritt, Shnlich u!b bei der vorher erorterten Verdampf ung, in 
Umlauf gebracht uird# Der RUckstand dieser zusatzlichen Ver- 
dampfung uird, uenn notig, einer Zersetzung unteruorfen und im 
Verdampfungsschri tt in Umlauf gebracht, uonach ein Teil dem 
Uasserextraktionsschritt zugefUhrt uird, 

ti/ie aus dem Vorstehenden klar uurde, uird das im System gebil- 
dete Akrylsauredimer in den Verdampfungs- und Abbau-Schritten 
zu Akrylsaure zersetzt. Diese AkrylsMure uird verdampft, zu- 
sammen mit Akrylsauredimer und Hydrochinon rUckgeuonnen und in 
das Lauterungssystem als AkrylsSuredimer-Lbsung mit Akrylsaure 
und Hydrochinon uieder eingesetzt. AuGerdem uerden nicht rUck- 
geuonnene Akrylsaure, AkrylsMuredimer und Hydrochinon im Uas- 
serextraktionsschritt als Extrakt rUckgeuonnen und als uSissri- 
ge LBsung in die vorgenannten Schritte, etua in den AkrylsMu- 
re~Auf f angschritt oder den Lbsungsmittelextraktionsschritt - 
bevorzugt jedoch in den Auf f angschritt - uiedereingesetzt. Auf 
diese Ueise kann 30 - 98 % des als Nebenprodukt beim Verfahren 
der Erfindung anfallenden AkrylsMuredimers als Akrylsaure 
rUckgeuonnen souie 70 - 95 % des Hydrochinons als Polymerisa- 
tions-Inhibitor aufgefangen und uiedereingesetzt uerden* Hier- 
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durch erhtiht sich die Veredelungsausbeute an AkrylsMure erheb- 
lich, und die Kosten fUr Hydrochinon f einem teuren Polymeria 
sations T Inhibitor f uerden betrMchtlich gesenkt. 

Abb# 1 ist das FluBbild einer Ausf Uhrungsform des Verfahrens 
zur RUckgeuinnung von AkrylsMure nach der Erfindung; 

Abbo 2 1st das FluGbild einer ueiteren Ausf Uhrungsform des 
Verfahrens nach der Erfindung, 

Bei dem auf Abb* 1 gezeigten System uird Propylen oder Acro- 
lein oder ein Gemisch aus beiden, liber Leitung (1) zugefUhrt 
und einer katalytischen Dampfphasenoxydation mit einem Mole-* 
kUlsauerstoff enthaltenden Gas, etua Luft, unteruorfen, das 
aus Leitung (2) in einen Reaktor (3) geleitet uird. Das durch 
Dxydation entstehende und AkrylsMure enthaltende Gas uird aus 
einer Leitung (A) in eine AbsorptionssMule (5) aufgegeben, 
dort nach dem Gegenstromprinzip und in Gegenuart von Hydrochi- 
non als Polymerisations-Inhibitor mit Uasser in BerUhrung ge- 
bracht und als uMssrige Lbsung rUckgeuonnen. Diese, AkrylsMure 
enthaltende uMssrige Ltisung uird durch Leitung (6)einer Ex- 
traktionssMule (7) zugefUhrt, uo sie der Extraktion mit einem 
organischen L8sungsmittel, etua Aethylazetat, Aethylakrylat 
o. M. unteruorfen uird; dabei uird das Uasser aus Leitung (8) 
abgelassen, uMhrend der Extrakt Uber Leitung (9) einer Ltisungs~ 
mittelabscheidesaule (10) zugefUhrt uird. Das dort abgeschie» 
dene LBsungsmittel uird Uber Leitung (11) in die Extraktions- 
sMule (7) eingesetzt. Die AkrylsMure und Ubrigen Bestandteile 
gelangen durch Leitung (12) in eine EssigsMure-AbscheidesMule 
(13) , uo die EssigsMure - als Oxydations-Nebenprodukt - Uber 
Leitung (14) abgeschieden und RohakrylsMure durch Leitung (15) 
in eine AkrylsMure-RektifikationssMule (16) aufgegeben uird. 
Die AkrylsMure uird vom Kopf der Rektif ikationssMule (16) ab- 
destilliert und zur Lagerung Uber einen Kondensator (17) dem 
- Tank (18) zugefUhrt, Obuohl ein Tail der gelagerten AkrylsMure 
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im RUckflufl uieder in diB RektifikationssMule gelangt, uird 
der Rest als Produkt abgazogen. Am Boden der Rektif ikations- 
saule (16) hat sich AkrylsSure angesammelt, die auGer Akryl- 
sMure konzentriertes AkrylsSuredimer, Polymerisations-Inhibi- 
toren uie Hydrochinon und andere, hochsiedende Stoffe, etua 
Polymere, enthalt. Diese Bodenf lUssigkeit uird durch eine 
Pumpe (19) und Uber Leitung (20) einem Abbauvardampf er (21 ) 
fUr AkrylsMuredimer aufgegeben; das Verdampf ungsprodukt uird 
im Kondensator (22) verflUssigt und im BehMlter (23) gelagert. 
Danach uird es tiber Leitung (25) einem AkrylsSure-Abscheidungs- 
schritt, z 0 B. der EssigsMure-AbscheidesMule (13), durch Pumpe 
(24) zugefUhrt, uo AkrylsMurB, AkrylsSuredimer und Hydrochinon 
rUckgeuonnen uerden. Die gelagerte FlUssigkeit kann entueder 
in die Lbsungsmittel-ExtraktionssSule (7), in die Lbsungsmit- 
tel-AbscheidesBule (10) oder in die AkrylsSure-LMuterungs- 
sMule (16) eingesetzt uerden 0 

Andererseits wird die vom Boden abgezogene FlUssigkeit Liber 
Leitung (26) einem Abbaubehalter (27) zugeleitet, und von dort 
gBlangt ein Teil Uber eine Pumpe (28) und Leitung (29) in den 
Abbauverdampfer (21), uo die im AbbaubehMlter (27) zersetzte 
AkrylsMure verdampft und rUckgeuonnen uird. Ein anderer Teil 
der LagerflUssigkeit uird Uber Leitung (30) in eine Extrak- 
tionssaule (31 ) aufgegeben* Es kann sich urn einen beliebigen 
Abbauverdafnpf ertyp (21) handeln, bevorzugt jedoch urn einen 
DUnnfilm-Verdampf er. Der DUnnf ilm-Verdampf er ist mit einer 
Ummantelung versehen und kann daher durch seine Bauueise an 
den uSrmeleitenden Flachen z. B. mit Dampf beheizt warden. 
AuQerdem muB der Verdampfer unter Niederdruck arbaiten, urn 
die Abscheidung der AkrylsSure von AkrylsMuredimer, Hydrochi- 
non als Polymerisations-Inhibitor und von ueiteren, hochsie- 
denden Stoffen, etua Polymeren, sicherzustellen. Die Betriebs- 
bedingungen des Abbauverdampf ers (21 ), uie Heiztemperaturen 
und Druck, sind allgemein uie fqlgt: Heiztemperatur zuischen 
120° und 220°C; Betriebsdruck zuischen 20 und 500 mm US* 
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Uerden im Abscheide- und LauterungsprozeB der Akrylsaure Poly- 
merisations-Inhibitor en, etua Aminverbindungen , organische und 
anorganische Kupf erverbindungen in Verbindung mit Hydrochinon 
veruendet, dienen diese Verbindungen als Abbaukatalysator zur 
Umuandlung des Akrylsauredimers in AkrylsMure und garantieren 
einen ueitgehenden Abbau des Akrylsauredimers* Hierdurch kann 
die Heiztemperatur auf 120° - 18Q°C gesenkt uerden. 

Obuohl die Zusammensetzung der in der Rektif ikationssaule be- 
findlichen Bodenf lUssigkeit, die liber Leitung (20) dem Abbau- 
verdampfer (21 ) zugefUhrt uird, sehr unterschiedlich sein kann 
je nach den Betriebsbedingungen der beschriebenen Schritte, 
enthaUt sie doch allgemein 20 - 65 Geu*% Akrylsaure, 30 - 60 
&B\ii*% Akrylsauredimer, 5-15 Gew.% Hydrochinon als Polymeri- 
sations-Inhibitor und ueniger als 20 Geu 0 # sonstige, hochsie- 
dende Stoffe, die voruiegend aus hochpolymeren AkrylsMuresub- 
stanzen bestehen* Diese Auf gabef lUssigkei t uird abgebaut und 
auf 40 - 80 Qeu*% verdampft, im Kondensator (22) kondensiert 
und danach im Behalter (23) abdes tilliert. Das Destillat setzt 
sich aus 20 - 99 Geu„?£ Akrylsaure, 1-60 Geu.$ Akrylsaure- 
dimer und 0 9 1 - 10 Geu.fo Polymerisations-Inhibitor zusammen* 
AuSerdem hat die Uber Leitung (26) in den Crack-BehSlter (27) 
aufgegebene Fltissigkeit eine Zusammensetzung aus 0,5 - 25 Geu« 
% Akrylsaure, 9,5 - 65 AkrylsMuredimer, 5-30 Geu.$ Hy- 

drochinon und 85 - 25 G&u*% sonstig^ hochsiedenden Substan- 
zen, etua Polymeren. 

Da das AkrylsMuredimer im Abbaubeh&l ter (27) zersetzt uird, 
ist der BehSlter so gebaut, daS die SMure darin auf 120 - 
220°C, bevorzugt 150 - 2D0°C, erhitzt und auf dieser Tempera- 
tur 1 -8 Stunden, moglichst jedoch 3-8 Stunden lang, (Ver- 
ueildauer der FlUssigkeit) gehalten uerden kann* 

Die Abbaureaktion des AkrylsMuredimers zu Akrylsaure lauft 
vermutlich im Gleichgeuicht ab. In der Praxis enthalten die 
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Ubrigan, hochsiedendsn Substanzen ein Trimar, ein Tetramer und 
ahnliche Oligomere der Akrylsaure, so daG sich in dem mehrere 
Komponenten enthaltanden System sin Gleichgeuicht einstellt. 
Qbuohl Abbaugeschuindigkeit und Gleichgeuichtskonzantration 
nicht bekannt sind, stallten uir fast, daG bei Temperaturan 
unter 120°C kaine Abbauraaktion stattfindet, sondarn eine Di- 
merisation mit rasultierendem Akrylsauradimer ablauft, und daQ 
AkrylsMuredimer (Bbanso Trimer und Tetramer) bei mehr als 12Q Q 
C zerfMllto Daher solltan die Heiztemperaturen das Abbauver?- 
dampfers (21) und das AbbaubehSlters (27) Uber 12Q°C liagen 0 
Temperatur und Druck dBs Abbauverdampf ers (21) uerden inner- 
halb der vorganannten BBraicha so gBsteuart, daQ Akrylsaure 
und ein Tail das Akrylsauredimers, nicht jedoch die ubrigen, 
hochsiedenden Substanzen, etua hochpolimere Stoffe (mit Aus- 
nahme das Dimers) verdampfen. In dam darart gestauerten War- 
dampfar (21 ) uirkt das Akrylsauradimer als Strtimungamittel flir 
das Hydrochinon nach der Destination und ermoglicht somit das 
Auffangan das Hydrochinons als AkrylsSuredimerlBsung. 

Im Abbauverdampf ar (21) uird die Akrylsaure nach der Zerfalls- 
reaktion sofort auGerhalb des Systems abdes tilliert, so daG 
sich das Gleichgauicht zugungsten der Bildung von AkrylsMure 
verandert und die Zerf allsreaktion reibungslos fortschrei ten 
laGt. Deshalb reicht eine Verueildauer von nur etua 10 Minu- 
ten aus. Jedoch uird die im Abbaubehalter (27) abgebaute 
Akrylsaure nicht aus dem System abgelassen, so daG, uie be« 
raits aruMhnt, eine Varueildauer von 1-8 Stunden nbtig 1st. 
Obgleich die notuendige Verueildauer je nach Heiztemperatur 
und Zusammansetzung der FlUssigkeit schuankt, uird in Anba- 
tracht der Temparatur und der FlUssigkeitszusammensetzung im 
AbbaubehSiltBr (27) eine Verueildauer von 3 - B Stunden gefor- 
dert. Eine Verueildauer von Ubar 10 Stunden uirkt sich, uas 
das GleichgeuichtsverhMltnis anbelangt, nicht vorteilhaft aus f 
so daG sie unuirtschaf tlich ist. 
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Uird ein Teil der aus AbbaubehMlter (27) austretenden FlUssig- 
keit in die ExtraktianssMule (31 ) aufgegeben, und Ubersteigt 
der Gesamtgehalt an AkrylsMure und entsprechendern Dimer in der 
aus Abbaubehalter (27) abgezogenen FlUssigkeit 50 Geu./J, ueil 
entueder der Abbau des AkrylsMuredimers im Abbauverdampf er (21) 
und im AbbaubehMlter (27) oder aber das Abdestillieren der 
Akrylsaure bzut ihres Dimers van der genannten Anlage nicht 
ausreichend uaren, bildet die FlUssigkeit ihrem Charakter nach 
eine homogene Phase in Verbindung mit dem Uasser in der Extrak- 
tionssMule und macht somit die Extraktion unmbglich. 

Geht andererseits der Abbau des Akrylsauredimers zu ueit und 
uerden die Akrylsaure und ihr Dimer auBerhalb des Systems rUck- 
geuonnen, so daB der Gesamtanteil AkrylsBure und Dimer an der 
FlUssigkeitszusammensetzung nicht (Jber 10 Gew.# betrSgt, uird 
die FlUssigkeit bei normaler Temperatur fast und kann nicht 
mehr extrahiert uerden* Daher muB bei Aufgabe der aus dem Ab- 
baubehalter (27) in die ExtraktianssMule (31 ) gelangende FlUs- 
sigkeit der Gesamtanteil AkrylsMure und Dimer an der FlUssig- 
keitszusammensetzung so gesteuert uerden, daB er unter 50 Geu* 
% 9 allgemein bei 20 - 45 Geu##, liegt, unter B e rUcksichtigung 
der Zusammen8etzung der aus dem Abbauverdampf er (21 ) zugefUhr- 
ten FlUssigkeit* Die Steuerung geschieht durch geeignete Uahl 
der genannten Betriebsbedingungen. 

Die LBsung aus AkrylsMure, Dimer und Hydrochinon - ein Destil- 
lat aus dem Abbauverdampf er (21 ) - uird dem LBsungsmittel- 
souie dem EssigsMure-Abscheideschritt zugefUhrt und dann zum 
Uiedereinsatz als Polimerisations-Inhibitor ruckgeuonnen. 

Die aus Abbauverdampf er (21) abgezogene FlUssigkeit im Abbau- 
behMlter (27) wird durch eine Pumpe (28) und Leitung (30) in 
den oberen Abschnitt einer ExtraktionssMule (31) aufgegeben, 
uShrend vom unteren Teil der ExtraktionssMule durch Leitung 
(32) Uasser zugefUhrt uird, das die Gegenstram-Extraktion 
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beuirkt* Das Extrakt uird liber sine Leitung (33) als uMssrige 
LBsung aus Akryls&ure, AkrylsMuredimer und Hydrochinon rUck- 
geuonnen und in diesem Zustand einem Akrylsaure-Auf f angschritt 
zur Geuinnung in uMssriger Form (AbsorptionssMule 5) souie be~ 
liebigen anderen Stufen zuischen dam AkrylsMure-Extraktione- 
schritt und dam LBsungsmittel-Abscheideschritt zugeflihrt, der 
dem Einsatz als Polymerisations-Inhibitor dient. Andererseits 
uerden die Ubrigen, hochsiedenden Substanzen, uie Polymere, 
uber Leitung (34) abgeleitet und als Altai behandelt. 

Die Extraktionssaule (31 ) kann von beliebiger Art sein; bevor- 
zugt uird eine Scheiben-Extraktionssaule, da der Extraktions- 
rUckstand sehr viskos und zMh ist. 

Die Extraktionsbedingungen sind: eine Temperatur von 5° - 
90°C, bevorzugt 20° - 60°C, souie ein Extraktionsmittelver- 
hBltnis, d. h, VerhMltnis der vom Boden abgezogenen FlUssig- 
keit zu Uasser, von 1:1—10 (U/U), bevorzugt jedoch 1 : 3 
- 6. Plan ermittelte RUckgeuinnungsmengen an AkrylsMuredimer 
und Hydrochinon in der ExtraktionssSule von 70 - 95 Geu.% 
bzwo 50 - 90 Geu.$. Selbst uenn mehr Uasser eingesetzt uird, 
so daQ das Extrak tionsmittel verhMl tnis etua 1 : 6 oder darU- 
ber ist, nimmt die RUekgeuinnung an AkrylsMuredimer oder Hy- 
drochinon nicht zuj ein Mehreinsatz ist vielmehr unwirtschaf t- 
lich, da das Dimer bzu. Hydrochinon als eine starker ver- 
dtinnte ufissrige LtJsung rUckgeuonnen uird* Uenn andererseits 
ein ExtraktionsmittelverhSltnis von 1 : 3 oder daruntex an- 
geuendBt uird, urn die Uassermenge zu verringern, geht die 
RUekgeuinnung an AkrylsMuredimer abrupt zurUck, und auch die 
Hydrochinonausbeute nimmt ab. Ist das VerhMltnis etua 1 : 1 
oder geringer, bildet sich eine homogene Phase, die die Ex- 
traktion unmtfglich macht. 

Abb* 2 zeigt eine ueitere Ausf Ohrungsf orm der Erfindung, uo- 
bei die aus dem ersten Abbauverdampf er (21 ) abgezogene Fills- 
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sigkeit durch Leitung (26) dem AbbaugehSlter (27) zugefUhrt 
uird. Ein Tail der FlUssigkeit uird dem Abbauverdampf er (21) 
durch Leitung (35) und einem zueiten Verdampfer (36) uieder zu** 
gefUhrt. Die verdampfte Substanz uird in einem Kondensator 
(37) verflUssigt, in einem BehSlter (38) gelagert und zum Uie~ 
dereinsatz als AkrylsMuredimer-Ltfsung von AkrylsSure und Hy- 
drochinon rUckgeuonnen durch Aufgabe Uber eine Pumpe (39) und 
Leitung (40) in die vorgenannten l/erf ahrensschritte, Uahrend 
die vom Boden des l/erdampfers (36) abgezogene FlUssigkeit Uber 
Leitung (41) in einen AbbaubehSlter (42) zur Lagerung aufge- 
geben uird, uird ein anderer Teil der FlUssigkeit Uber Pumpe 
(43) und Leitung (44) in den \/erdampfer (36) zurUckgeleitet. 
Obuohl der Abbauverdampf er (36) von belietjiger Art sein kann, 
nimmt man geuBhnlich den gleichen Typ uie fUr den ersten Ab- 
bauverdampf er (21 )• Die Betriebsbedingungen des zueiten glei- 
chen denjenigen des ersten Abbauverdampf ers (21)# 

Uie zu sehen ist, gleicht die AusfUhrungsf orm auf Abb. 2 der- 
jenigen auf Abb. 1, ausgenommen, daB Anordnungen uie die spe- 
ziell beschriebenen gelten; gleiche Nummern auf Abb, 1 und 2 
beziehen sich auf gleiche Telle oder GerMts. 

Uie aus dem Vorstehenden klar geuorden sein uird, ist der Zu- 
satz eines Polymerisations-Inhibitors, etua Hydrochinon, in 
den Akrylsaure-Abscheide- und LMuterungsschritt sehr uichtig. 
Obgleich die Bildung des AkrylsSuredimers nicht ganz unter- 
bunden uerden kann, ist es nach dem Uerfahren der Erfindung 
unter Einsatz der AkrylsSuredimer-Abbauverdampf er (21 und 36), 
der AbbaubehMlter (27 und 42) und der Extraktion dennoch mtig- 
lich, das zugesetzte Hydrochinon mit 70 bis 95 % und die A- 
krylsaure durch Abbau von 80 - 98 Geu.$ des gebildeten Akryl- 
sauredimers rUckzugeuinnen. Gleichzeitig kann die in der Bo* 
denf lUssigkeit der RektifikationssMule enthaltene AkrylsMure 
zu 90 Geu.$ oder mehr rUckgeuonnen uerden, uodurch sich die 
Veredelungsausbeute bedeutend erhttht. 
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Uird die Extraktionssaule im Verfahren der Erfindung nicht 
eingesetzt, kann eine Akrylsauredimer-Lbsung von Hydrochinon, 
nicht aber sine uassrige Losung mit Akrylsauredimer und Hydro- 
chinon rLickgeuannen uerden. In diesem Fall uird die RUckge- 
uinnung an Akrylsauredimer oder HydrochinQn jedoch zuangslMu- 
fig geringer sein* 

Ein uichtiger Aspekt der Erfindung ist der, dafl die AkrylsSure 
und ihr Dimer so usitgehend uie moglich abgebaut und verdampft 
uerden | uobei Hydro chinon gleichzeitig rUckgeuonnen uird, ohne 
da0 diB hochsiedenden Stoffe, etua Polymers, durch Steigerung 
der Heiztemperatur oder Senkung dee Betriebsdrucks im Abbauver- 
dampf ungsschritt verdampft uerden, 

NatUrlich uird der Gesamtanteil AkrylsMure und Dimer an der 
vom Boden des Verdampfers (21 oder 36) abgezogenen FlUssig- 
keitszusammansetzung schlieQlich auf unter 10 Geu.% abfallen; 
eine salche FlUssigkeit kann daher nicht mehr extrahiert uer- 
den und uird am besten als Altdl abgelassen* 

Die RUckgeuinnungsuirkung nach der Erfindung uird anhand von 
Beispielen varan schaulichto 
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Beispiel I 

Man setzte eine AkrylsSure-Herstellungsanlage mit einer Jah~ 
reskapazitSt von 25 000 t ein und b^ute sie fUr die katalyti- 
sche Dampf phasenoxydation mit Propylen als Ausgangsmaterial 
und Hydrochinon als Polymerisations-Inhibitor urn. Die Anlage 
uurde mit einem Abbauverdampf er (DUnnf ilmverdampf er). fUr AkryL 



2 

sMure ausgestattet, der eine uMrmeleitende FlMche von 3,0 m 

3 

aufuiesj auflerdem gehBrten ein AbbaubehMlter mit 1m Fas~ 
sungsvermbgen und eine 20stufige Scheiben-Extraktionssaule mit 
lichtem Durchmesser von 400 mm dazu, 

Der Abbauverdampf er war so angeordnet, dafl er durch 180°C heia- 
sen Dampf beheizt warden konnta. Der Betriebsdruck uurde auf 
50 mm US gesenkt. Der AbbaubehMlter uurde auf 160°C geheizto 
Unter diesen Betriebsbedingungen uurde die Bodenf lUssigkeit 
von einer Rektifikationssaule der AkrylsSureherstellungsanlage 
in den Abbauverdampf er aufgegeben. Als Ergebnis uurde eine 
76,0 Geu*$ erreichende FlUssigkeitsverdampfung ermittelt* Die 
Auf gabef lUssigkeit, Des tillat, und die vom Boden das Abbauver- 
dampfers abgezogene FlUssigkeit, ferner die aus dem Abbaube~ 
halter austretende FlUssigkeit uiesen die in Tafel 1 gezeigten 
Zusammensetzungen auf» Die Abbaurate des AkrylsMuredimers zu 
AkrylsSure und die HydrochinonrUckgeuinnung im Abbauverdampf er 
und im AbbaubehMlter uurde mit 46,9 % (97,8 % auf der Basis 
des angefallenen Dimers) bzu 0 36,9 % ermittelt* 

Nach der Zersetzung und Verdampfung uurde die aus der Anlage 
abgezogene FlUssigkeit dem oberen Abschnitt der Extraktions- 
saule zugeleitet, uShrend/xn fUnffacher Plenge (U/ld) der Auf- 
gabef lUssigkeit vom unteren Teil der ExtraktionssSule bei nor** 
maler Temperatur zugefUhrt uurde und das AkrylsBuredimer und 
Hydrochinon im Gegenstrom extrehierte, Als Ergebnis uurde eine 
uMssrige Ltfsung, die AkrylsMuredimer mit 5 £ew.% und Hydro** 
chinon mit 2 Geu,% enthielt, aus dem oberen Teil der Extrak- 
tionasSule rUckgeuonnen. Die Ausbeute betrug 90 % bei Akryl- 
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sauredimer und 80 % bei Hydrochinon, Etua 50 % des tiligen 
RQckstands, basierend auf der Auf gabef lUssigkeit, uurden aus 
dem unteren Tail der ExtraktionssMule abgezogen und als Alttil 
abgelassen. Die RUckgeuinnungsausbeuten betrugen insgesamt 
94,9 Geu.# bei Akrylsauredimer souie 87,4 bei Hydrochi- 

non, Die AkrylsSure und die AkrylsMuredimer-Liisung von Hydro- 
chinon, die aus dem Abbauverdampf er rUckgeuonnen uorden war en, 
uurden einem Lbsungsmittel- und einem Essigsaure-Abscheide- 
schritt der AkrylsMureherstellungsanlage zugefUhrt; die uMssrL- 
ge Ltisung von AkrylsMuredimer und Hydrochinon, die aus der 
ExtraktionssMule rUckgeuonnen warden war, uurde durch einen 
AkrylsSure-Auf fangschritt und einen AkrylsMure-Extraktions- 
schritt geschleust und dann dem LBsungsmittel-Abscheideschritt 
zuecks Uiedereinsatz als Polymerisations-Inhibitor zugefUhrtt 
Sechs Monate Oder langer nach Aufnahme des Verfahrens lief 
die Akrylsaure-Herstellungsanlage gut und ohne BeeintrSchti- 
gung durch Konzentration oder Ablagerung hochsiedender Sub- 
stanzen, etua Polymere, in den genannten Verf ahrensschritten# 
UMhrend des Betriebs konnten die Kosten fUr Hydrochinon auf 
ein FUnftel der Kosten gesenkt uerden, die bei Verfahren ohne 
RUckgeuinnungsprozeO nach der Erfindung anfallenj die LSute- 
rungsausbeute an Akrylsaure uurde um ca, 3 % gesteigert* 



Tafel I (Einheit; Geu. %) 



Akryl- Akryl- Hydro- Sonstige boch- 
sMure ©Mure- chinon siedende Sub- 
^ dimer stanzen 



Auf gabef lUssigkeit 36 p 1 
Destillat 77,8 
Vom Boden abgezoge- 



48,1 
18,1 



6,5 
3,1 



9*3 

no 



ne FlUssigkeit 2,1 
Austrittsf lUssigkeit 



40,8 



17,1 



40,0 



aus dem AbbaubehMlter 11,6 



30,3 



17,1 



41,0 
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Es uurde die gleiche Anlage und gleiche Betriebsbedingungen 
uie in Beispiel I angeuendet, ausgenommen, dafl die Extraktion 
unter Einsatz von Uasser in zueifacher Flenge (U/U) der Auf- 
gabeflUssigkeit (ExtraktionsmittelverhSltnis) ablief. Als 
Ergebnis uaren die Ausbeuten von Akrylsauredimer und Hydro- 
chinon an der ExtraktionssSule 60,1 Qbw.% bzu 0 70,3 Geu.$. 

Beispiel III 

Ee uurde die gleiche Anlage und gleiche Betriebsbedingungen 
uie in Beispiel I angeuendet, ausgenommen, dafl man Hydrochi- 
non und ein Kupf er-Diethyldithiocarbaminat (D,1 Geu.# als 
Kupfer in der Auf gabef lUssigkeit aus dem Dimer-Abbau verdamp~ 
fer) als Polymerisationsvlnhibitor veruendete* Die dem Bei- 
spiel I gleichkommende Abbau- und RUckgeuinnungsuirkung uurde 
bei einer Abbautemperatur von 160°C durch die Katalysatoruir- 
kung der Kupf erverbindung erzielt. 

Beispiel IV 

Als man die gleiche Anlage und gleiche Bedingungen uie in 
Beispiel I veruendete, mit Agsnahme dessen, daB der Akryl- 
sauxe-Abbauverdampf &i bei einer Heiztemperatur von 180°C und 
einem Druck von 20 mm US betrieben uurde, uurden 65 % der 
Auf gabef lussigkeit destilliert. Die Zahlen fUr Auf gabef lUs- 
sigkei tsdestillat, votn Boden abgezogene FlUssigkeit und Aus- 
trittsf lUssigkeit aus dem Abbaubehalter gehen aus Tafel II 
hervor. 

Im Abbauverdampf er uurde eine Abbauausbeu te fUr AkrylsSure- 
dimer von 36,6 % (97 % auf der Basis der im System angefal- 
lenen Menge) und eine HydrochinonrUckgeuinnung von 49,2 % 
ermittelt. Die gesamte RUckgeuinnung von AkrylsSuredimer und 
Hydrochinon betrug j^ueils 84,1 Geu. % bzw. 92,4 Gew.-%. 
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Akryl- Akryl- Hydro- 
saure sMure- chinon 
dimer 



Sonstige hochsie- 
dende Substanzen 



Auf gabef lUssigkeit 36,1 

Destillat 62,9 
Vom Boden abgszo- 



48,1 
26,2 



6,5 

3, a 



9,3 
7,1 



gene FlUssigkeit 1,1 
Austrittsf lUssigkeit 



26,9 



22,0 



50,0 



aus dem Abbaubehalter 10,5 



17,5 



22, D 



50,0 



Verqleichsbei spiel I 

Als man die gleiche Anlage und gleiche Bedingungen uie in Bei~ 
spiel I veruendete, mit Ausnahme dessen, dafl die Bodenf lUssig- 
keit der RektifikationssMule der Akrylherstellungsanlage direkt 
der ExtraktionssMule zugefUhrt uurde, ohne vorher den Abbau- 
verdampfer zu durchlaufen, bildete sich eine homogene Phase, 
so daB die Extraktion nicht durchgefUhrt und Akrylsauredimer 
und flydrochinon nicht rUckgeuonnen uerden konnten. 

Uergleichsbei spiel II 

Als man die gleiche Anlage und gleiche Bedingungen uie in Bei- 
spiel I veruendete, mit Ausnahme dessen, dafl die Extraktion 
untBr Einsatz von Uasser in der D,6fachen Menge (u/u) der Auf- 
gabef lUssigkei t (ExtraktionsmittelverhMltnis) ablief, bildete 
sich in der SMule eine homogene Phase, die eine Extraktion un~ 
mbglich machte, Ueder AkrylsMuredimer noch Hydrochinon konnten 
beim Extraktionsverf ahren rUckgeuonnen uerden 0 

Beispiel M 

Die Anlage uurde mit zuei in Serie angeordneten AkrylsMure- 
dimer-Abbauverdampf ern des gleichen Typs uie in Beispiel I 
ausgestattet, auBerdem mit einer 20stufigen Scheiben~Extrak~ 
tionssaule mit lichtem Durchmesser von 400 mm, uie auf Abb, 2 
gezeigt. 
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Die beiden Abbauverdampf Br uurden so angeordnet, daS sie durch 
180°C heiBen Dampf beheizt warden konnten, Der Druck im System 
der ersten Stufa uurde auf 3DD mm US und im System der 2* Stuf- 
fs auf BD mm US gesenkt, Jeder AbbaubehMlter uurde auf 18D°C 
geheizt. Unter diesen Bedingungen uurde die Bodenf lUssigkeit 
der Rektif ikationssMule der AkrylsMure-Herstellungsanlage 
(siehe Beispiel 1) dam Abbauverdampf ar der ersten Stufe auf** 
gegeben. Die FlUssigkeitsverdampfung erreichte 55,6 Gew.% in 
der ersten und 63,0 Geu,# in der zweiten Stufe, 

Die Auf gabef lUssigkeiten, Destillate und von den Btiden der 
Abbauverdampf er abgezogenen FlUssigkeiten souie die Austritts- 
fllissigkeiten aus den AbbaubehMltern hatten die in Tafel III 
gezeigten Zusammensetzungen. Die gesamte Abbaurate von Akryl- 
sMuredimer zu AkrylsMure und die HydrochinonrUckgeuinnung in 
diesen Abbauverdampf em und Abbaubeh&l tern betrug 49,2 Geu, % 
(96 Geu. % auf der Basis des angef allenen Dimers) bzu. 58,3 
Geu. %. 

Nach Abbau und l/erdampfung uurde die aus dem AbbaubehMlter 
des Systems der 2, Stufe abgezogene FlUssigkeit dem oberen 
Teil der ExtraktionssMule zugefUhrt, uMhrend Uasser in der 
fUnffachen Menge (u/u) der Auf gabef lUssigkeit vom unteren Ab- 
schnitt der ExtraktionssMule bei normaler Temperatur einge- 
leitet uurde, uodurch das AkrylsMuredimer und Hydrochinon im 
Gegenstrom extrahiert uurden, Als Ergebnis uurde eine uSssri- 
ge Lbsung, die AkrylsMuredimer und Hydrochinon mit 5 Geu, % 
bzu. 2 Geu, % enthielt, aus dem oberen Teil der Extraktions- 
sMule rUckgeuonnen, Die Ausbeuten betrugen 75 Geu, % fUr 
AkrylsMuredimer und 80 Geu, % fUr Hydrochinon, Etwa 50 % Ul« 
rUckstand auf Basis der Auf gabef lUssigkeit uurden aus dem 
unteren Teil der ExtraktionssMule abgezogen und als Altbl ab~ 
gelassen. Die gesamten RUckgeuinnungsraten fUr AkrylsMure- 
dimer und Hydrochinon betrugen 87,3 % bzu, 91,7 %. Die aus 
dem Abbauverdampf er rUckgeuonnene AkrylsMure und AkrylsMure** 
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dimer-Lbsung von Hydrochinon uurden. einem Lbsungsmittel- souie 
einem EssigsMure-Abscheideschri tt der Akrylsaure-Herstellungs- 
anlage zugefUhrt, und die uassrige Lbsung des aus der Extrak~ 
tionssaule rUckgeuonnenen Akrylsauredimers und Hydrochinons 
uurde durch einen AkrylsMure-Auf f angschritt souie Akrylsaure- 
Extraktionsschritt geschleust und dann zuecks Uiedereinsatz 
als Polymerisations-Inhibitor einem Lbsungsmittelabscheide- 
schritt zugefuhrt. 



Tafel III (Einheit: Geu. %) 

Akryl- Akryl- Hydro- Sonstige 

sMure sSure- chinon hochsieden- 

dimer de Substan- 

^^^^ zen 



AufgabeflUssigkeiten 


1. 


Stufe 


39,1 


44, 


9 


6,5 


9,5 




2. 


Stuf e 


13,0 


47, 


3 


14,0 


25,7 


Destillate 


1. 


Stufe 


97,0 


2, 


0 


0,5 


0,5 




2. 


Stufe 


25,3 


55, 


4 


11,4 


7,9 


Mom Boden abgezogene 
















FlLiBsigkei ten 


1. 


Stufe 


3,1 


57, 


6 


14,0 


25,3 




2. 


Stufe 


1,0 


25, 


2 


18,3 


55,5 


Austrittsf lussigkei ten 


aus 












dem AbbaubehSlter 


1. 


Stufe 


13,0 


47, 


3 


14,0 


25,7 




2. 


Stufe 


9,2 


16, 


4 


18,3 


56,1 



Verqleichsbeispiel III 

Als man die gleiche Antage und gleiche Bedingungen uie in 
Beispiel V verwendete, mit Ausnahme dessen, daG der Abbau- 
verdampfer fLir AkrylsMuredimer in der 2« Stufe mit einer 
Hei ztemperatur von 180°C und unter einem Druck von 10 mm US 
betrieben uurde, uurden 65 % der Auf gabef lQssigkei t abdestil~ 
liert* Die Auf gabeflUssigkeit, Destillate, vom Boden abge- 
zogene FlUssigkeit und Austrittsf lttssigkeiten aus den Abbau- 
behaltern sind in Tafel IV dargestellt. 

Die aus dem AbbaubehSlter der 2. Stufe abgezogene FlUssig- 
keit verfestigte sich bei normaler Temperatur, so da6 in der 
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ExtraktionssMule ueder Akrylsauredimer noch Hydrochinon rlick- 
geuonnen werden konnten* Im Abbauverdampf er betrugen die 
RUckgewinnungsraten bei Akrylsauredimer 54,1 % und bei Hydro- 
chinon 70,8 %. 

Tafel IU (Einheit: Geu, %) 

Akryl- Akryl- Hydro- Sonstige 
saure sMure- chinon hochsie- 

dimer dende Sub- 













stanzen 


Auf gabeflUssigkeiten 1. 

2. 


Stufe 
Stufe 


39,1 
13, D 


44,9 
47,3 


6,5 
14,0 


9,5 
25,7 


Destillate 1. 

2. 


Stufe 
Stufe 


97,0 
20,0 


2,0 
G4,6 


0,5 
9,1 


0,5 
6,3 


Void Boden abgezogene 
FlUssigkeiten 1* 

2. 


Stufe 
Stufe 


3,1 
0,2 


57,6 
7,5 


14,0 
22,9 


25,3 
69,9 


AustrittsflUssigkeiten 
dem Abbaubehalter 1. 

2. 


aus 
Stufe 
Stufe 


13,0 
3,5 


47,3 
6,0 


14,0 
22,9 


25,7 
67,6 
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UERFAHREN ZUR RUCKGEhJINNUNG VPN AKRYL5AURE 
Z US AMEN FAS SUNG PER OFFENLEGUNG 

RUckgeuinnung innerhalb sines Akrylsaureherstellungsverf ahrens, 
uobei ein Akrylsaure enthaltendes Gas mit Uasser in Kontakt ge~ 
bracht uird 0 Das Gas ist Reaktionsprodukt aus der kataly tischen 
Dampfphasenoxydation einer Qlefinverbindung der allgemeinen 
Formal CHgeCHX (uo X mindestens sine aus der aus CH^ und CHO 
bestehenden Gruppe darstellt) mit einem MolekUlsauers tof f ent- 
haltenden Gas, uodurch die AkrylsMure in Form einer uBssrigen 
Lbsung auf gef an gen , von der uMssrigen Losung geschieden und 
dann gelautert uird. Die Verbesserung besteht in einsm Verfah- 
rensschritt, bei dem die Bodenf lUssigkeit einer Rektifikations~ 
sMule einer Abbauverdampf ung unterzogen uird, souie in einem 
Schritt, uobei der aus 1 - 25 AkrylsMure, 9-49 Geu.# 

Akrylsauredimer (mit einem Gesamtanteil AkrylsSure bzu. Akryl- 
sauredimer von etua 10 - 50 Gew.%) und 90 - 50 Geu.# sonstigen 
Stoffen zusammengesetzte Verdampf ungsrOckstand einBr Extrak- 
tion mit Uasser unterzogen uird, um Akryls&ure, ihr Dimer und 
Hydrochinon abzuscheiden. 
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